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Jasminol exzelfenter Qualitat aus Pomade oder normalen Jasminolen sowie ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zur Gewlnnung etner Fraktion aus Pomaden oder Olen 

Das exzellenta Jasminol gemSQ der Erfindung enthalt zu 
mehr als 80<M> alia die geruchsintansiven Komponanten, die 
im Gaschromatogramm vor oder neben dam Benzylbanzoat 
auftreten. 9 diesar Komponenten sind in Konzentrationen 
Ober Jewells 1 Gew.-<Hi vorhanden. Bei dem Verfahren der 
Erfindung wird did Pomade oder auch ein ganz normales dl 
von einem Gas durch- oder uberstromt. Dadurch warden die 
fluchtigen hochwertigen Komponenten des Ots, die bei der 
Pomade etwa 20 Gew.-% und bei einem normaten Cl 30 
Gew.-% oder weniger ausmachen, in dem Gas geldst und 
abtransportiert. Diese Komponenten werden aus dem bela- 
danen Gas in der RegeJ durch Kuhlung oder Adsorption 
abgeschieden. Die Vorrichtung der Erfindung besteht aus 
einem Kontaictraum (1) fOr die Pomade und das strdmande 
Gas, einer.Lottung (2) fur das mit 6l beladene Gas und einem 
dann folgenden Trennelement (3) ftjr Ol und Gas. Dieses 
Trenneiement ist gewohnlich eine Kuhlung, sie kann aber 
auch ein Adsorber mit einem Festbett oder ein Absorber mit 
einer Flussigkeit sein. 




Die folgenden Angabon sind den vom Anmeldar- eingereichten Unterfag^n ontnommen 
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Beschreibung 

Diese Erfindung betrifft ein neues Jasminol exzellenter Quaiitat» das nach einem neuen Verfahren in einer 
neuartigen Vorrichtung gewonnen wurde. Das Verfahren iind die Vorrichtung sind allgemein zur Gewinnung 
einer Olfraktion besonderer Qualitat aus Pomaden oder normalen Olen einsetzbar. 

Jasminol ist ein wichtiger und auch teurer Grundstoff fur die Parfum- und Kosmetikindustrie. Es wurde 
ursprun^ich durch Enfleurage oder Digestion gewonnen. Dabei wurden die frischen Bluten mit festen oder 
flQssigen Fetten in Kontakt gebracht und die Duftstoffe so vom Fett extrahiert Heute werden die BlOten kurz 
nach dem Pflucken durch Hexan oder Benzol extrahiert Die Extraktionsnuttel werden abgedampft, und es bleibt 
die Pomade oder das Tconkrete Ol" zuruck. Dieser Ruckstand wird mh Alkohol extrahiert Nach einer langen 
Kuhlung und einer kalten Filtration wird der Alkohol abgedampft und das "absolute Or gewonnen. 

Das Verfahren ist recht aufwendig. Beim Abdampfen der Losungsmittel konnen Verluste auftreten. Das trifft 
im besonderen auch auf die Verdampfung des Alkohols zu. Die lange Kuhlung und die kalte Filtration sind 
arbeitsaufwendig und kostenintensiv. Es besteht daher die Aufgabe, ein einf aches und billigeres Verfahren zur 
Gewinnung von hochwerdgem Jasminol aus Pomade zu entwickeln. 

ZunSchst wuide versucht, Jasminol mit KLohlensiure durch das Verfahren der uberkritischen Fluid-Extraktion 
aus der Pomade zu extrahieren. Dabei zeigte sich, daB die komprimierte Kohlensaure Wachse und Fette 
mitextrahlert Die Dichte der Kohlensaure muBte also stark verringert werden. Vdllig uberraschend ergab sich 
niin, daB Kohlensaure bei Normaldruck als Tragergasstrom gefuhrt aus der Poniade ein hochwertiges Jasmindl 
heraustransportiert, das bei tieferer Temperatur auskondensiert und so von dem Tragergas getrennt werden 
kann. In weiteren Experimenten zeigte sich, daB auch Gase wie Stickstoff, Luft, Argon, Xenon und sogar Helium 
ebenfalls zu einem hodiwerdgen Jasminol fuhren. Es handelt sich also um eine Tragergasdestillation, die von der 
Natur des Tragergases praktisch unabhangig ist Durch Erhohung des Druckes kann — besonders im Falle der 
Kohlensaure bei Temperaturen uber 31"C — im Ldsungsvermogen eine kontinuierliche Steigerung erreicht 
werden, so daB sogar schwerer fluchtige Substanzen extrahiert werden als bei der Extraktion mit EthanoL 

Besonders uberraschend war die hervorragende Qualitat des neuen Jasminols. Das zeigte sich zunachst an 
dem intensiven und feinen Geruch. Es kann aber quantitativ durch ein Gaschromatogramm eindeutig erfaBt und 
charakterisiert werden. Gasdu-omatographen werden heute in groBem Umfange in zahlreichen Laboratorien 
und Industriebetrieben zur Analytik und Kontrolle eingesetzt Damit steht ein bequemes Mittel zur Erkennung 
und Kennzeichnung des neuen exzellenten Jasminols zur Verfugung. Jedoch konnen auch andere bekannte 
quantitative analytische — und im besonderen chromatographische — Verfahren zur Analyse eingesetzt wer- 
den. 

Das exzellente Jasmindl gemaB der Erfmdung enthalt zu mehr als SOVo alle die geruchsintensiven Komponen- 
ten, die im Gaschromatogramm vor oder neben dem Benzylbenzoat auftreten, die also in der FlQchtigkeit vor 
Oder neben dem Benzylbenzoat liegen. Die Hauptkomponenten des exzellenten Jasminols nach dieser Erfindung 
sind: Benz^alkohol (Siedepunkt 205*C) 2— 3Gew.-%, p-Kresol (202**C) 7— tO</o, Unalool (198*C) 4—7%, 
Benzylacetat {216*C) 50—70%, Indol (253*C) 8—13%, Eugenol (254**C) 2—4%, cis-Jasmon (134**C bei 
153 mbar)3— 43%.a-Formesan(98*Cbei5 mbar) 13— 3% und Benzylbenzoat (324** C) 1 — 2%. Der Prozentge- 
halt der einzelnen Komponenten schwankt bei diesem Naturprodukt in den angegebenen Grenzen je nach 
Provenienz der verwandten Blutea Dazu konunen noch verschiedene Substanzen, deren Gehalt aber jeweils um 
1 Gew.-% liegt Es empfiehlt sich aus praktischen Grunden, das Benzylbenzoat als SchlOsseDcomponente zu 
wahlen, da die Summe der Gewichtsanteile aller Komponenten, die in der Fluchtigkeit bzw. in der gaschromato- 
graphischen Retentionszeit vor dem Benzylbenzoat liegen, zwischen 80 und 100% liegrt In einem Beispiel wird 
weiter unten fur einen besonderen aber typtschen Fall eineTabelle angegeben, die qualitativ und quandtativ das 
exzellente Jasmindl charakterisiert und mit dem jetzigen Standard des absoluten Ols aus alkoholischer Extrak- 
tion der Pomade vergleicht 

^Nachdem dieses neue Jasmindl exzellenter Qualitat durch diese Erfindung gewonnen wurde und fiber analyti- 
sche Methoden eindeutig erkannt werden kann, ist es mdglich, bereits bekannte Trennverfahren zur Gewinnung 
dieses Ols einzusetzen. Das kann uber die Kinetik der Ldslichkeit durch eine teilweise Extraktion, die zu einer 
bevorzugten Gewinnung leicht fluchtiger Komponenten fiihrt, geschehen oder durch eine Extraktion mit schwa- 
chen Ldsungsmitteln, wie schon mit nur 20%igen waBrigen AlkohoUosungen. Vor allem aber konnen die 
Jasminbluten durch ein Gas, das die Bluten direkt beruhrt, von den leicht fluchtigen geruchsintensiven Kompo- 
nenten befreit werden. Das im Gas enthaltene exzellente Jasminol wird dann in der hier beschriebenen Weise 
durch Kuhlung, Adsorption oder Absorption von dem im Kreislauf gef uhrten Gas getrennt 

Das Verfahren gemaB der Erfindung ist im wesendichen im kennzeichnenden Teil des Anspruches 2 beschrie- 
ben. Danach wird die Pomade oder die durch Temperaturerhohung verflussigte Pomade oder auch ein ganz 
normales Jasminol von einem Gas durch- oder uberstromt Dadurch werden die fluchtigen hochwertigen 
Komponenten des Jasminols in dem Gas gelSst und abtransportiert, wahrend die schwerer fluchtigen Bestand- 
teile der Pomade oder des normalen Ols zuruckbleiben. Die hochwertigen Komponenten machen typischerwei- 
se im Falle einer Pomade etwa 20 Gew.-% und im Falle eines normalen absoluten Ols 30 Gew.-% oder weniger 
aus, Diese Komponenten werden aus dem beladenen Gas in der Regel durch Kuhlung abgeschieden. Aber es 
sind auch Abscheidungen durch Adsorption an Festkorpem wie z. B. Kieselgel oder durch Absorption in 
FlQssigkeiten wie z. B. Ethanol mogUch. Das Gas wird in der Regel im Kreis gefuhrt da so keine Geruchsstoffe 
ausgetragen werden. Die Gase konnen z. B. Stickstoff, Kohlendioxid, Luft Argon, andere Edelgase, Kohlenwas- 
serstoffe, fluorierte Kohlenwasserstoffe, chlorierte Kohlenwasserstoffe oder deren Mischung sein. Der Druck 
wird in der Regel im Bereich des Normaldrucks liegen. Es ist aber ein erhdhter Druck und auch ein cmiedrigter 
Druck moglich und zur Fraktionierung der Pomade oder des Jasmindls manchmal vorteilhaft Besonders die 
Anwendung von erhShtem Druck — beispielsweise von 10 bar — ist vorteilhaft wenn schwerer flGchtige 
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Die Retentionszeit und der relative Gewichtsanteil (Gew.-%)^ yon Komponenten verschiedener Jasmindle 
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Zur Gaschromatographie wurde ein Oaschromatograph vom Typ HP 5890 II der Hrma Hewlett Packard mit 
einer mit Phenyl-Mcthylsilioonol (5% Phenylanteil) beladenen 25 m langen QuarzkapOlarsaule benutzt, das mit 
elnem Obltchen Temperaturprogramm zwischen 70 und 250** C in 26 Minuten gefahren wurde. Die eingespritzte 
Menge des Jasminols betrug 0,1 Mikroliter. 

Das gekaufte Jasminoi kam von der Firma K. Kitzing, Hamburg. Das absolute Jasminoi war bei Zimmertem- 
peratur aus Pomade mit 96% Ethanol extrahiert worden. Das exzellente Ol gemaB dieser Erfmdung wurde bei 
80° C vom Trigergas durchstrdmt und das Ol dann bei -10**C mit 19 Gew.-% Ausbeute abgcschieden. Das 
absolute Jasmindl aus dem Ruckstand war bei 20* C mit Ethanol extrahiert worden. 

Die Tabelle zeigt, daB das exzellente Ol gemaB dieser Erfindung nur Substanzen bis hin zum Benzylbenzoat 
enthalt Der nicht sinnvolle Summenwert von 103 Gew.-% erklart sich aus den bekannten Ungenauigkeiten der 
gaschromatographischen Bestimmung der nachgewiesenen Komponenten. Wichtig ist, daB der bisherige Stan- 
dard des absoluten Ols aus alkoholischer Extraktion nur zu weniger als der Half te aus den geruchsbestimmenden 
Komponenten besteht; das gekaufte Jasmindl hier sogar nur zu 38,6%. Die TabeUe zeigt auch. daB die Gewin- 
nung cines absoluten Ols aus dem Ruckstand der mit Tragergas abgereicherten Pomade noch lohnend sein kann. 
Allerdings war dieses Ol von einem nur maBig angenehmen — vielleicht sogar etwas muffigen — Gerudi. Bei 
starken TrSgergasstromen, noch hdheren Temperaturen und besonders bei erhohtem Druck werden raehr 
schwerer fluchtige Komponenten mit dem Tragergas raitgenommen, so daB im exzellenten Ol gem^ der 
Erfindung die Komponenten bis zum Benzylbenzoat in ihrer Summe nicht 100%, sondem bis hinunter zu 
80 Gew.-% betragen konnen. Bis zu diesen 80 Gew--% andert sich der gute Genich des Produktes aber nicht 
signifikant Das exzellente Jasminoi war fast weiB und wurde in einem durchsichtigen GlasgefaB nach einigen 
Tagen schwach gelb. 

2. Beispiel fur das Verf ahren gemaB der Erfmdung 
Das Verfahren der Erfindung basiert auf einer Tragergasdestillation, die bei Temperaturen zwischen Raum- 
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JComponenten mhextrahiert werden sollen. Die Temperaturen beim Kontakt zwischen TrSgergas und Pomade 
liegen zwischen Raumtemperatur und 100*Q Das Ol wird aizs dem Tragergas im Falle der Trennung durch 
Kuhlung bei tiefer Temperatur abgeschieden, die in der Regel zwischen 0°C und — 20**C liegt Die durch das 
Tragergas gemaB dieser Er^ndung abgereicherte Pomade, also der Ruckstand, kann naturlich iminer noch einer 
alkoholischen Extraktion unterzogen werden, um in bekannter Weise daraus ein absolutes Ol ~ wenn auch 5 
minderer Qualitat — zu erzeugen. Die Ausbeute an diesem absoluten Ol ist etwa nochmals genauso groB (ca. 
20 Gew,-%) wie die Ausbeute an dem vom Gas transportierten exzeilenten Ol war. Das Verfahren der EHindung 
la&t sich wie bescfarieben auf irgendwelche Ole oder Pomaden anwenden. 

Die Vorrichtung zur Gewinnung der Olfraktion besonderer QuaiitSt aus Pomaden und normalen Olen ist ira 
wesentlichen im keimzeichnenden Teil des Anspniches 8 beschrieben und wird bei den Beispielen in einer 10 
Realisierungsrodglichkeit skizziert Die Vorrichtung besteht aus einem Kontaktraum (1) fur die Pomade und das 
strdmende Gas, einer Leitung (2) fur das mit Ol beladene Gas und einem dann folgenden Trennelement (3) fur Ol 
und Gas. Dieses Trennelement ist gewohnlich eine FCiihlung, sie kann aber auch ein Adsorber mit einem Festbett 
Oder ein Absorber mit einer Flussigkeit sein. Kne Pumpe (4) zur Zirkulation des Gases ist fur die Vorrichtung oft 
vorteilhaft AuBerdem muB die Pomade durch eine Pumpe (5) oder durdi die Schwerkraft nach vorherigem 15 
Erwarmen aufgegeben werden. Der Kontaktraum kann z. B. ein Glaskolben, em Metallbehalter, ein Ruhrkessel, 
eine Rohrspirale oder eine Kolonne sein. Zus^tzliche Trenneffekte lassen sich erzielen, wenn ein Kolonnenteil — 
z- B. eine Fiillkorperpackung — und eine Gegenstromf uhrung der Pomade und des Gases benutzt werden. Der 
Kontaktrauni (I) und oft zum Teil die Leitung (2) mussen in der Regel durch eine Temperiervorrichtung (6) auf 
erhohte Temperatur gebracht werden, wahrend bei einer Trennung durch Kuhlung das Trennelement (3) in 20 
einem kalten Volumen (7) untergebracht werden muB. AuBerdem gehdren zu der Vorrichtung etn Volumen zur 
Aufnahme der abgereicherten Pomade, also des Ruckstandes (8), und ein Volumen zur Aufnahme des exzeilen- 
ten Ols (9). Natuilich ist diese Vorrichtung nicht nur fur Jasminol, sondem auch ffir andere Ole und Pomaden 
einsetzbar. 

Die mit der ErfindungerzieltenVorteilesind: 25 

— Es wird ein Jasmindl exzellenter Qualitat gewonnen, das dem jetzigen Standard des absoluten Ols aus 
alkoholischer Extraktion der Pomade vom Geruch her hoch fiberlegen ist und z. B. durch ein einfaches 
Gaschromatogramro genau uiid eindeutig erkannt werden kann. 

— Das Verfahren der Erflndung fet einfacher als die Erzeugung des absoluten Ols durch alkoholische 30 
Extraktion mit Kuhlung, Filterung und anschliefiender Verdampfung des Alkohols. Im besonderen kommen 
beim Verfahren der Erfindung auch keine gesundheitsschadigenden oder die Umwelt belastenden Chemi- 
kalien vor. 

— Die Vorrichtung der ErHndung ist eine einfache, modular aufgebaute Apparatur, die aus konunerziellen 
Komponenten wie GefaBen, Leitungen, Pumpen, Kuhlungen , Adsorbem a a. zusammengestellt werden 35 
kann. Die Vorrichtung ist sehr flexibel, da der Gasdurchsatz sich uber mehrere GroBenoidnungen variieren 
laBt 

Die Erfindung wird im folgenden an Beispielen vorgesteilt: 

40 

1. Beispiel fur das Jasmindl exzellenter Quatitat gemaB der Erfindung 

Ein Jasmindl exzellenter Qualitat wird durch fotgende Tabelle beispielhaf t und vergleichend beschrieben und 
charakterisiert. 
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temperatur und 100** C stattfinden kann. Die Temperatur war im Beispiel 80** C Das Ol wurde aus dem Tragergas 
beJ — 10*C abgeschieden. Pro 1 g in der Stunde aufgegebene Pomade wurden 261 Tragergas pro Stunde 
umgewSEzt wodurch 19 Gew.-% an exzellentem Ol aus der Pomade gewonnen wurden. Dabei wurden Pomade 
und Tragergas in einem 2J5m langen Glkarohr, mit 7 mm Innendurchmesser, im Gegenstrom gefuhrt Die 
Pomade war etwa 20 min lang im Kontakt mit dem Tragergas. 5 

3. Beispiel fur die Vbrrichtung gemlB der Erfindung 

Die Abb. 1 zeigt ein Beispiel fur die Vorrichtung gemaO der Erfindung* Der Kontaktraum (1) ist eine Glasrohr- 
wendel von 2^ m I^ge und^diiem. von 7 mm. Die Leitiing (2) ist zum Teil mit dem lo 

Kontaktraum identisch und f iyirt|ri|n| a^ das Trennelement (3% das faier aus einer Warmeaustauscb- 

kapinaren und-einem umgewabt durcb eine I^hscKieberpumpe oder eine 

Schlauchpumpe (4X eiii^ zShiin^ oder einfach durcb die 

Schwericraft und cine veranidiEpic^iis Ein Die TOmp^^ das Tr5!gw^as uiid die 

Pomade erfplgt in eiiier Wail^kammer (6);u^ Kdhiung in eihem i6ybstaten (7)l Zur Aufnahme der ts 
abgereicberten Pomade, also des Ruckstands, diente ein Giaskolben (8) und als Vorlage fur das erzeugte 
Jasmindl ein AuffanggefaB (9)l 

Patentanspruche 

L Em Jasmindl, dadurch gekennzeichnet; daB es gem^ gaschromatographischer Analjrse zu mehr als 90% 
die geruchsbestimmendeh;K<>mpk>heh^^ ienth§it,die im Gaschromatogranun fruher und neben Benzylben- 
zoatliegen. 

2. Ein Verfahren zur Gewinnung von Ol aus Pomade oder von einer Olh^ion aus normalen Olen, dadurch 
gekennzeichnet, daB die gegebc^ Temperaturerhdhung verflussigte Pomade oder das normale 25 

Ol von eihem Oas ziu- l^ des fluchtigeren Ols durch- oder flberstromt wird und aus 

dem mit Ol beladenen Qas (dieses Ol abgesc wird» wShrend die schwerer jfluchdgen Bestandteile der 

Pomade oder des hbirm^e^^^^ 

3l Verfahren nach Ahspruch 2; dadurch gekennzeichnet daB das Gas im Kreis gefuhrt wird. 

4. Verfahren nach den Aiisprdchen 2 und 3, dadurch gekennzeidmet, daB die Abscheidung des Ols aus dem 30 
beladenen Gas duiT^ Kuhluhg e^^ 

5. Verfahren nach clen Anspruchen 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Abscheidung des Ols aus dem 
beladenen Gas durch Adsorption an einen Festkorper oder durch Absorption in eine FlOssigkeit erfolgt 

6. Verfahren nach den AnsprQcheh 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Tragergas aus Gasen wie z. B. 
Stickstoff, Kohlendioxid, Luft, Argon, Kohlenwasserstoffen, fluorierten Kohlenwasserstoffen, chlorierten 35 
Kohlenwasserstolfen oder aus deren Mischuhgen besteht 

7. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 5^ dadurch gekennzeichnet, daB der Gasdruck im Bereich des 
Normaldrucks liegL 

8. Verfahren iiach den Anspruchen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Gasdruck uber dem Atmospha- 
rendnick liegt 40 

9. Eine Vorrichtung zur Gewinnung von Ol aus Pomade oder von einer Olfraktion aus normalen Olen, 
bestehend aus einem Kontaktraum (1) fur die Pomade und das stromende Gas, einer Leitung (2) fOr das mit 
Ol beladene Gas und einem dann folgenden Trennelement (3) fur Ol und Gas. 

10. Eine Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet daB das Trennelement (3) eine FCuhlung 
enthalt 45 

11. Eine Vorrichtung nach den Anspruchen nach 8 und 9, dadurch gekennzeichnet, daB eine zusatzliche 
Pumpe (4) fur die Zirkulation des Gases eingebaut ist 

12. Eine Vorrichtung nach den Anspruchen 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB eine Aufgabevorrichtung 
(5) fur die Pomade vorgesehen ist 

13. Eine Vorrichtung nach den Anspruchen 8 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Aufgabevorrichtung 50 
der Pomade eine Heizung enthalt 

14. Eine Vorrichtung nach Anspruch 8 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB der Kontaktraum (t) als Rohr, 
Rphrspirale oder Kolonne ausgebildet ist so daB sich die Pomade bzw. das normale Ol und das Gas im 
Gegenstrom dadurch bewegen. 
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